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Rontqen-optisches System mit Wobbel-Einrichtunq 



Die Erfindung betrifft ein Rontgen-optisches System mit einer Rontgen-Quelle, 
von der Rontgen-Strahlung auf eine zu untersuchende Probe gefuhrt wird, und 
einem Rontgen-Detektor zum Empfang von an der Probe gebeugter oder 
gestreuter Strahlung, wobei zwischen der Quelle und der Probe und/oder 
25 zwischen der Probe und dem Detektor ein strahlfuhrendes Rontgen-optisches 
Element, wie beispielsweise ein Kollimator, eine Mono- oder Polykapillare, ein 
Rontgen-Spiegel oder ein Monochromator angeordnet ist. 
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Rontgen-optische Systeme dieser Gattung sind in fast alien handelsiiblichen 
Rontgendiffraktometern realisiert, beispielsweise im "ATX-G Optical system", 
The Rigaku Journal, Vol. 16, No. 1, 1999, Seiten 53-58. 



5 Zur Untersuchung der Materialeigenschaften von Proben unterschiedlichster 
Art werden Rontgenstrahlen eingesetzt. Diese konnen auf vielfaltige Weise mit 
den Atomen der Probe wechselwirken, wobei ein Teil der einfallenden Strahlen 
in probenspezifische Raumrichtungen gestreut oder gebeugt werden kann, 
Oder wobei die Probe ihrerseits zur Emission von Strahlung angeregt werden 

10 kann. Aus den Produkten der Wechselwirkung kann auf die 
Materialeigenschaften ruckgeschlossen werden kann. 

Rontgenstrahlung wird dabei ublicherweise als raumlich eng begrenzter Strahl 
auf die Probenoberflache gerichtet. Der Strahldurchmesser begrenzt dabei den 
is Probenbereich, aus dem Informationen gewonnen werden, und bestimmt das 
Auflosungsvermogen des Rontgen-optischen Systems insgesamt. Der 
Strahldurchmesser im Bereich der Probe betragt bei typischen 
Rontgendiffraktometern zwischen 500 pm und 50 pm. 



20 Untersuchungsobjekte, die Kristallite (einheitlich streuende Bereiche) mit einem 
Durchmesser gro&er gleich der GrofJenordnung des Strahldurchmessers 
aufweisen, erzeugen im 3-dimensionalen Winkelraum Beugungsmuster 
diskrete Intensitatsmaxima. Entsprechend groBe Kristallite konnen zum Beispiel 
beim abnormalen Kornwachstum in Metallen auftreten, oderauch gewunschte 

25 Produkte eines Herstellungsprozess sein. Bei vielen Methoden der 

Rontgenanalyse, etwa einem einfachen theta-2theta scan, konnen diese 
diskreten Intensitatsmaxima zur Verfalschung oder gar zum kompletten Ausfall 
von Beugungsreflexen infolge der zufalligen, ungleichmaSigen 
Orientierungsverteilung der wenigen bestrahlten Kristallite in der Probe fuhren. 

30 Diese als KorngroBeneffekt bezeichnete Erscheinung ist in der Regel 

unerwunscht. Vielmehr soil eine (lokal oder global) gemittelte Information uber 
die Probe gewonnen werden. 
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Zur Behebung dieses Problems ist es im Stand der Technik bekannt, die Probe 
zu einem Pulver aufzumahlen und so die KristallitgroBe zu verringern. Dadurch 
wird aber das Untersuchungsobjekt zerstort. 

5 Auch ist es bekannt, die Position des Untersuchungsobjektes wahrend der 

Messung zu verandern, etwa mit einem XYZ-Positioniertisch. Dadurch wird eine 
integrate Information uber einen groBeren Probenbereich erwirkt Diese 
Methode ist jedoch fur viele Untersuchungsobjekte nicht anwendbar, da sie 
aufgrund von groBer Masse Oder hoher Beschleunigungsempfindlichkeit (etwa 
10 bei Flussigkeiten) nicht oder nur sehr langsam bewegt werden konnen, und 
somit eine merkliche VergroBerung des uberstrichenen Probenbereichs in 
sinnvollen Messzeitraumen nicht erreicht werden kann. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es demgegenuber, ein Rontgen- 
15 optisches System vorzustellen, mit dem auch bei grobkristallinen 

Untersuchungsobjekten bei einer Rontgenanalyse uber die Matertalprobe 
gemittelte Informationen zerstorungsfrei und ohne Beschleunigung des 
Untersuchungsobjektes gewonnen werden konnen. 

20 Diese Aufgabe wird auf uberraschend einfache, aber wirkungsvolle Weise bei 
einem Rontgen-optischen System der eingangs vorgestellten Art dadurch 
gelost, dass eine Wobbel-Einrichtung vorgesehen ist, mittels der das Rontgen- 
optische Element wahrend der Messung oszillierend bewegbar ist. 

25 Durch die oszillierende Bewegung des strahlfuhrenden Rontgen-optischen 
Elements wird der informationsliefernde Bereich auf der Probe ebenfalls 
oszillierend verandert, d.h. auf der Probe bewegt. Der informationsliefernde 
Bereich kann durch den Strahlfleck des einfallenden Rontgenstrahls und/oder 
durch den Abtastbereich des Detektors begrenzt sein. 



30 



Durch die zeitliche Veranderung des informationsliefernden Bereichs auf der 
Probe wird effektiv eine Mittelung uber den wahrend einer Messung 
uberstrichenen (d.h. ausgeleuchteten bzw. abgetasteten) Probenbereich erzielt. 
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1st das wahrend einer Messung ausgeleuchtete Probenvolumen groU 
gegenuber dem Volumen eines Kristallits, so ist eine Verfalschung der 
Rontgenanalyse durch KorngroBeneffekte erfindungsgemaB weitgehend 
ausgeschlossen. 

5 

Besonders geeignet fur eine Wobbeleinrichtung sind Rontgen-optische 
Elemente, die zumindest einenends eine gewisse Flexibility aufweisen wie 
Glaskapillaren Oder Polykapillaren. Das flexible Ende ist dann mit der Wobbel- 
Einrichtung verbunden und weist auf die Probe. Das andere Ende weist auf die 
10 Rontgenquelle oder den Detektor. 

Eine bevorzugte Ausfuhrungsform des erfindungsgemalien Rontgen-optischen 
Systems ist dadurch gekennzeichnet, dass die Oszillationsfrequenz der 
Wobbel-Einrichtung so gewahlt ist, dass wahrend einer Messung mindestens 
eine halbe, vorzugsweise ein ganzzahliges Vielfaches einer halben Oszillation 
ausgefuhrt wird. Dies bewirkt bei einer eindimensionalen Oszillation und Start 
an einem der beiden Randpunkte die vollstandige Berucksichtigung des 
uberstreichbaren Probenbereichs wahrend einer Messung. Durch das 
ganzzahlige vielfachmalige Ausfuhren einer halben Oszillation wird jeder 
Abschnitt des uberstrichenen Probenbereichs in etwa mit der gleichen Zeit in 
der Mittelung berucksichtigt, wobei von einer gleichmafcigen 
Oszillationsgeschwindigkeit wahrend einer Oszillation ausgegangen wird. 
Besonders bevorzugt ist die Oszillationsfrequenz so gewahlt, dass wahrend 
einer Messung genau eine Oszillation ausgefuhrt wird. In diesem Fall kann eine 
mechanisch schonende langsame Oszillationsfrequenz gewahlt werden, ohne 
dass auf den phasenrichtigen Startpunkt einer eindimensionalen Oszillation 
geachtet werden muss. 

Bei einer bevorzugten Ausfuhrungsform kann die Wobbel-Einrichtung 
30 mindestens zwei voneinander unabhangige Oszillationsbewegungen des 
Rontgen-optischen Elements bewirken. Dadurch kann der uberstrichene 
Probenbereich erheblich vergroBert werden. Bevorzugt sind die beiden 
unabhangigen Oszillationsbewegungen zueinander im Wesentlichen 
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orthogonal, betrachtet in der Auswirkung auf den uberstrichenen 
Probenbereich. 

Bei einer besonders bevorzugten Ausfuhrungsform des erfindungsgema&en 
5 Rontgen-optischen Systems sind die Amplituden der Wobbel-Einrichtung so 
einstellbar, dass auf der Probe gewahlte, vorgebbare Bereiche uberstrichen 
werden. Die vorgebbaren Bereich konnen insbesondere Rechteckflachen Oder 
Kreisflachen mit definierten Abmessungen sein. Dadurch kann die aus der 
Rontgenanalyse gewonnene Information definiert lokalen Probenbereichen 
10 zugeordnet werden. 

Ganz besonders bevorzugt ist eine Ausfuhrungsform, bei der sowohl 
quellenseitig als auch detektorseitig jeweils eine Wobbel-Einrichtung 
vorgesehen ist, deren Oszillationsbewegungen miteinander synchronisiert sind. 
Durch eine einseitige Oszillationsbewegung kann die Bragg-Bedingung verletzt 
werden, was zu einem Verlust an Intensitat im Detektor fuhrt. Durch 
synchronisiertes Oszillieren sowohl quellenseitig als auch detektorseitig kann 
die Bragg-Bedingung durch geeignetes Nachfuhren eines zweiten Rontgen- 
optischen Elements stets eingehalten werden, so dass besonders gute Signal- 
zu-Untergrund-Verhaltnisse erhaltlich sind. Das synchronisierte Wobbeln ist 
auBerdem notwendig, wenn der Strahlfleck des auf die Probe treffenden 
Rontgenstrahls und der Erfassungsbereich (Abtastbereich) des Detektors 
ungefahr gleich groB sind. In diesem Fall mussen Strahlfleck und 
Erfassungsfleck wahrend der Oszillation streng in Deckung bleiben, um am 
Detektor Intensitat zu erhalten. Sind hingegen Strahlfleck und Erfassungsfleck 
stark unterschiedlich groli, so genugt es erfindungsgemalJ, den kleineren Fleck 
zu wobbeln. 

Besonders bevorzugt ist eine Ausfuhrungsform, welche vorsieht, dass die 
30 Wobbel-Einrichtung ein Piezo-Element umfasst. Ein Piezo-Element kann sehr 
schnell und exakt kleine Bewegungen elektrisch gesteuert ausfuhren. 
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SchlieGlich wird eine Ausfuhrungsform des erfindungsgemaBen Rontgen- 
optischen Systems bevorzugt, bei der die Amplitude der Wobbel-Einrichtung 
derart eingestellt ist, dass Winkelanderungen der auf die Probe auftreffenden 
bzw. der vom Detektor erfassten Rontgen-Strahlung weniger als 1°, 
vorzugsweise weniger oder ungefahr gleich 0,5° betragen. Bei einer solchen 
Winkelabweichung von der idealen Bragg-Position ist in aller Regel noch eine 
ausreichende Intensitat von Rontgenstrahlung am Detektor zu erwarten. 
Bevorzugt betragt die Winkelanderung durch die Wobbeleinrichtung maximal 
eine halbe Breite der vollen Halbwertsbreite FWHM (full width at half maximum) 
eines typischen Rontgenreflexes in einem mit dem Rontgen-optischen System 
wobbelfrei aufgenommenen Rontgenmuster. 

Weitere Vorteile der Erfindung ergeben sich aus der Beschreibung und der 
Zeichnung. Ebenso konnen die vorstehend genannten und die noch weiter 
ausgefuhrten Merkmale erfindungsgemafc jeweils einzeln fur sich oder zu 
mehreren in beliebigen Kombinationen Verwendung finden. Die gezeigten und 
beschriebenen Ausfuhrungsformen sind nicht als abschlieSende Aufzahlung zu 
verstehen, sondern haben vielmehr beispielhaften Charakter fur die 
Schilderung der Erfindung. 

Die Erfindung ist in der Zeichnung dargestellt und wird anhand von Ausfuh- 
rungsbeispielen naher erlautert. Es zeigen: 

Fig. 1 eine Ausfuhrungsform eines erfindungsgema&en Rontgen- 

optischen Systems in Reflektionsgeometrie mit zwei 
Wobbeleinrichtungen; 

Fig. 2 eine Ausfuhrungsform eines erfindungsgemalJen Rontgen- 

optischen Systems in Transmissionsgeometrie mit zwei 
Wobbeleinrichtungen. 

Fig. 1 zeigt eine schematische Darstellung einer ersten Ausfuhrungsform eines 
erfindungsgemaRen Rontgen-optischen Systems. Eine Rontgenquelle 1 
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emittiert einen divergenten Rontgenstahl 2. Dieser wird durch ein erstes 
Rontgen-optisches Element 3, hier eine Monokapillare, gebundelt und auf eine 
Probe 4 gefuhrt. Der Rontgenstrahl 2 wechselwirkt mit der Probe 4, wobei ein 
ausgehender Rontgenstrahl 5 entsteht. Dieser wird in einem zweiten Rontgen- 
optischen Element 6, das ebenfalls als Monokapillare ausgebildet ist, gebundelt 
und auf einen Rontgendetektor 7 fokussiert Rontgenquelle 1 und 
Rontgendetektor 7 sind auf einer Seite der naherungsweise, aber nicht 
zwingend ebenen Probe 4 angeordnet, so dass diese Ausfuhrungsform zu 
Messungen in Reflektionsgeometrie geeignet ist. 



Das erste Rontgen-optische Element 3 ist mit seinem der Rontgenquelle 1 
, zugewandten Ende an einem Kugelgelenk 8 gelagert Das erste Rontgen- 

# optische Element 3 kann mittels nicht eingezeichneter Piezoelementen in der 

Zeichenebene in Pfeilrichtung 9 oder auch senkrecht zur Zeichenebene in 
15 Pfeilrichtung 10 oszillierend verschwenkt ("gewobbelt") werden. Die 

Piezoelemente und das Kugelgelenk 8 sind damit die wesentlichen Teile einer 
Wobbeleinrichtung. Dadurch wird ein Strahlfleck 11 des einfallenden 
Rontgenstrahls 2 auf der Probe 4 bewegt. Dabei bleiben sowohl die 
Rontgenquelle 1 als auch die Probe 4 und der Detektor 7 in Ruhe. Durch die 
20 Bewegung des Strahlflecks 1 1 auf der Probe 4 wird ein groBerer Teilbereich 
der Probe 4 in die Messung einbezogen und in einem zeitlich integrierten 
Messsignal des Detektors 7 berucksichtigt. 



Das zweite Rontgen-optische Element 6 bildet vom Bereich des Strahlflecks 1 1 
25 ausgehende Rontgenstrahlen 5 auf den Detektor 7 ab. Insofern sind in der 
gezeigten Abbildung Strahlfleck 11 und der Abtastbereich des Detektors 7 auf 
der Probe 4 deckungsgleich. Um wahrend einer Oszillation des Strahlflecks 1 1 
auf der Probe immer noch Nutzsignal im Detektor 7 zu erhalten, muss das 
zweite Rontgen-optische Element 6 in synchronisierter Weise zum ersten 
30 Rontgen-optischen Element 3 mitoszillieren. D.h. der Strahlfleck 11 und der 
Abtastbereich des Detektors 7 mussen in Deckung (Uberlappung) gehalten 
werden. Dazu ist das zweite Rontgen-optische Element 6 am detektorseitigen 
Ende an ein Kugelgelenk 12 angelenkt. Zwei nicht dargestellte Piezoelemente 
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erlauben eine Verschwenkung des zweiten Rontgen-optischen Elements 6 in 
grab vertikaler Richtung in der Zeichenebene in Pfeilrichtung 13 sowie in grab 
horizontaler Richtung senkrecht zur Zeichenebene in Pfeilrichtung 14. 

5 Die Piezoelemente des ersten und des zweiten Rontgen-optischen Elements 3, 
6 sind an eine elektronische Steuerung angeschlossen, die die Oszillationen 
der Rontgen-optischen Elemente 3, 6 untereinander und mit der Zeitdauer 
einer Einzelmessung abstimmt. Wahrend einer Einzelmessung, d.h. wahrend 
der Signalaufnahme am Detektor 7 wahrend einer gleichbleibenden Proben-, 
10 Rontgenquellen- und Detektorstellung, fuhren die Rontgen-optischen Elemente 
3, 6 in der gezeigten Ausfuhrungsform genau eine vollstandige Oszillation in 
jeder Pfeilrichtung 9, 10, 13, 14 aus. 

Fig. 2 zeigt eine alternative Ausfuhrungsform des erfindungsgemalien 
15 Rontgen-optischen Systems. Bei dieser Ausfuhrungsform sind eine 

Rontgenquelle 1 und ein Rontgendetektor 7 auf gegenuberliegenden Seiten 
einer naherungsweise, aber nicht zwingend ebenen Probe 4 angeordnet, so 
dass diese Ausfuhrungsform fur Messungen in Transmissionsgeometrie 
geeignet ist. 

20 

lm Obrigen entspricht diese Ausfuhrungsform der Ausfuhrungsform von Fig. 1 . 
Ein auf die Probe 4 einfallender Rontgenstrahl 2 wird von einem ersten 
Rontgen-optischen Element 3 fokussiert. Ein durch Wechselwirkung mit der 
Probe 4 entstandener ausgehender Rontgenstrahl 5 wird von einem zweiten 

25 Rontgen-optischen Element 6 auf den Detektor 7 fokussiert. Das erste 

Rontgen-optische Element 3 kann zur Verschiebung eines Strahiflecks auf der 
Probe 4 in Pfeilrichtungen 15, 16 gewobbelt werden. Das zweite Rontgen- 
optische Element 6 kann zur Verschiebung des Abtastbereichs des Detektors 7 
auf der Probe 4 in Pfeilrichtungen 17, 18 gewobbelt werden. Das Wobbeln 

30 ermoglicht die VergroSerung des Informationen bereitstellenden Bereichs der 
Probe 4 wahrend einer Einzelmessung. 
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Patentanspriiche 



5 1. Rontgen-optisches System mit einer Rontgen-Quelle (1), von der 

Rontgen-Strahlung (2) auf eine zu untersuchende Probe (4) gefuhrt 
wird, und einem Rontgen-Detektor (7) zum Empfang von an der Probe 
(4) gebeugter oder gestreuter Strahlung (5), wobei zwischen der Quelle 
(1) und der Probe (4) und/oder zwischen der Probe (4) und dem 
10 Detektor (7) ein strahlfuhrendes Rontgen-optisches Element (3, 6), wie 

beispielsweise ein Kollimator, eine Mono- oder Polykapillare, ein 
Rontgen-Spiegel oder ein Monochromator angeordnet ist, 



15 



dadurch gekennzeichnet, 

dass eine Wobbel-Einrichtung vorgesehen ist, mittels der das Rontgen- 
optische Element (3, 6) wahrend der Messung oszillierend bewegbar ist. 



20 2. System nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, dass die 

Oszillationsfrequenz der Wobbel-Einrichtung so gewahlt ist, dass 
wahrend einer Messung mindestens eine halbe, vorzugsweise ein 
ganzzahliges Vielfaches einer halben Oszillation ausgefuhrt wird. 

25 3. System nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Wobbel-Einrichtung mindestens zwei 
voneinander unabhangige Oszillationsbewegungen (9, 10, 13, 14; 15, 
16, 17, 18) des Rontgen-optischen Elements (3, 6) bewirken kann. 

30 4. System nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 

gekennzeichnet, dass die Amplituden der Wobbel-Einrichtung so 
einstellbar sind, dass auf der Probe (4) gewahlte, vorgebbare Bereiche 
uberstrichen werden. 
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5. System nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass sowohl quellenseitig als auch detektorseitig jeweils 
eine Wobbel-Einrichtung vorgesehen ist, deren Oszillationsbewegungen 
(9, 10, 13, 14; 15, 16, 17, 18) miteinander synchronisiert werden konnen. 

6. System nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Wobbel-Einrichtung einen motorisierten 
Antrieb und/oder ein Piezo-Element umfasst. 

7. System nach einem der vorhergehenden Anspruche, dadurch 
gekennzeichnet, dass die Amplitude der Wobbel-Einrichtung derart 
eingestellt ist, dass Winkelanderungen der auf die Probe (4) 
auftreffenden bzw. der vom Detektor (7) erfassten Rontgen-Strahlung (2, 
5) weniger als 1°, vorzugsweise weniger oder ungefahr gleich 0,5° 
betragen. 
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Zusammenfassunq 



5 Ein Rontgen-optisches System mit einer Rontgen-Quelle (1), von der 

Rontgen-Strahlung (2) auf eine zu untersuchende Probe (4) gefiihrt wird, und 
einem Rontgen-Detektor (7) zum Empfang von an der Probe (4) gebeugter 
oder gestreuter Strahlung (5), wobei zwischen der Quelle (1) und der Probe 
(4) und/oder zwischen der Probe (4) und dem Detektor (7) ein 

10 strahlfuhrendes Rontgen-optisches Element (3, 6), wie beispielsweise ein 
Kollimator, eine Mono- oder Polykapillare, ein Rontgen-Spiegel oder ein 
Monochromator angeordnet ist, ist dadurch gekennzeichnet, dass eine 
Wobbel-Einrichtung vorgesehen ist, mittels der das Rontgen-optische 
Element (3, 6) wahrend der Messung oszillierend bewegbar ist. 

15 Mit dem erfindungsgemaften Rontgen-optisches System konnen auch von 
Untersuchungsobjekten grolier Masse bestehend aus grobkristallinem 
Material bei einer Rontgenanalyse gemittelte Informationen zerstorungsfrei 
und ohne Beschleunigung des Untersuchungsobjektes gewonnen werden. 
(Fig. 1) 
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